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(57) Abstract 


Disclosed is a process for suspending heavy particles in a predetermined 
volume (2) of liquid contained inside a container (3), a deposit (4) of said 
particles settled on the bottom (3a) of the container being bathed in said volume 
of liquid. The invention is characterized by the establishment of a gas circuit (5) 
in the container, partially in direct contact with the liquid (2) and forming a loop 
comprising at least two substantially parallel flows (5a, 5b) separated by a pressure 
difference (6) situated at the level of the bottom (3a) of the container (3). A gas 
stream is alternated along said gas circuit (5). 

(57) Abrege 

Procdde* de mise en suspension de particules (1) d'un solide dans un volume 
(2) predetermine" de liquide, contenu a Finterieur d'un contenant (3), a partir d'un 
depdt (4) desdites particules s&Iimentees sur le fond (3a) dudit contenant, baignd 
dans ledit volume de liquide, caracterise* en ce qu'on 6tablit un circuit gazeux (5) 
dans le contenant, pour partie au contact direct du liquide (2), selon une boucle 
comprenant au moins deux flux (5a, 5b) sensiblement paralleles s£par6s par une 
perte de charge (6) situee au niveau du fond (3a) du contenant (3), et on alteme 
un courant gazeux parcourant ledit contenant selon ledit circuit (5) gazeux. 
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Procede et dispositif de mise en suspension de particules 
lourdes d'un solide dans un liquide 

La presente invention concerne la mise en 
suspension de particules d'un solide dans un volume 
5 predetermine de liquide. Plus particulierement, 
1" invention s 1 interesse a la mise en suspension, ou remise 
en suspension de particules, lorsque celles-ci sont 
contenues dans un contenant, avec un volume predetermine 
de liquide, les particules etant pour partie rassemblees 

10 sous la forme d'un depot ou sediment, baigne par le 
liquide au fond du contenant. 

L'etat physique particules/ liquide , precedemment 
decrit et defini, est rencontre en particulier dans 
certains protocoles ou procedes d' analyse, notamment 

15 biologiques, mettant en oeuvre des particules relativement 
lourdes, par exemple constitutes chacune par un substrat 
magnetique auquel par exemple est lie un reactif ou un 
analyte. Pour engager ou poursuivre le procede d' analyse, 
il est essentiel de mettre en suspension ou remettre en 

2 0 suspension les particules dans le volume predetermine de 

liquide a 1" inter ieur du contenant, faute de quoi les 
particules ayant sedimente sont soustraites du processus 
d 1 analyse, et faussent le resultat de ce dernier, en 
termes de fiabilite, sensibilite et reproductibilite. 
25 Jusqu'a present, la mise en suspension de ces 

particules est effectuee par des moyens mecaniques ou 
fluidiques, par exemple par passage d'un courant gazeux au 
sein du volume liquide, dans le contenant, au voisinage ou 
au contact du depot des particules sedimentees. Une telle 

3 0 operation conduit en general a la formation de mousse, au 

niveau de l 1 interface entre le volume liquide et 
1 1 atmosphere interne au contenant; elle doit done etre 
soigneusement controlee pour limiter , et si possible 
supprimer la formation de mousse, qui gene notamment toute 
35 mesure optique poster ieure, au travers du contenant. Au 
total , cette mise ou remise en suspension de particules , a 


WO 98/43728 

PCT/FR98/00652 


partir d'un depot au fond d'un contenant, le tout dans un 
volume predetermine de liquide, represente une operation 
delicate, et relativement longue. 

La presente invention a done pour objet un precede 
5 de mise en suspension, relativement "doux" , tout en 
restant efficace, en ce qu'il ne perturbe pratiquement pas 
1' interface entre le volume predetermine de liquide et 
1' atmosphere gazeuse contenue dans le contenant, par 
exemple une cuvette d' analyse. 
10 Conformement a la presente invention, de maniere 

surprenante, on a decouvert que le resultat recherche 
pouvait etre obtenu en etablissant un circuit gazeux dans 
le contenant, pour partie au contact direct du liquide 
selon une boucle comprenant au moins deux flux 
15 sensiblement paralleles, separes par une perte de charge 
situee au niveau du fond du contenant, et en alternant un 
courant gazeux parcourant ledit contenant selon ledit 
circuit gazeux. 

De maniere pref erentielle, des billes solides 
20 inertes sont disposes librement au fond du contenant. 

La presente invention est maintenant decrite par 
reference a la figure unique, en annexe, qui represente de 
maniere schematique, en coupe verticale, un dispositif 
conforme a 1« invent ion. 

25 Un dispositif conforme a 1 • invention comprend de 

maniere genera le : 

- un contenant 3 pour recevoir un volume 2 
predetermine de liquide, et des particules 1 d'un solide, 
disperses normalement au sein du contenant, dans le 

3 0 volume de liquide, par exemple une phase aqueuse ; ce 
contenant 3 a un fond plat 3a et un col 3b 

- au moins un conduit 10, dispose et penetrant a ■- 
l'interieur du contenant 3, dont une extremite emerge du 
col 3b, en menageant avec ce dernier un interstice 
tubulaire, et dont 1' autre extremite perforee 6 est situee 
au niveau et centre le fond 3a du contenant, en menageant 


35 
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ainsi comme decrit ci-apres une perte cie charge localisee 
entre la bordure infer ieure du conduit. 3 et le fond 3a en 
vis-a-vis 

^ - un bouchon 13 obturant 1 1 extremite superieure du 

5 conduit 10, dans lequel est menage un passage axial 13a 

- et des billes 9 inertes, solides, disposees 
librement sur le fond 3a du contenant. 

L 1 ensemble conduit 10/bouchon 13 constitue si 
necessaire un composant independant du contenant 3 , 
10 pouvant etre introduit et extra it du contenant 3, pour 
mettre ou remettre en suspension les particules 1 dont il 
sera question ci-apres. 

II resulte de la structure ou agencement decrit 
precedemment que le conduit 10 determine en relation avec 
15 le contenant 3, deux chambres 11 et 12, l'une externe par 
rapport au conduit 10 et 1 1 autre interne au conduit 10, 
communiquant l'une avec 1 ' autre par au moins un interstice 
ou passage 6 decrit precedemment, au niveau du fond 3a du 
contenant 3 , et qui genere en f onctionnement la perte de 
20 charge dont il sera question ci-apres. Ces deux chambres 
11 et 12 communiquent avec l'exterieur, respectivement par 
1 ' interstice tubulaire 7, au niveau du col 3b, et 
1 ' ouverture 8 constitute par le canal axial 13a du bouchon 
13. De cette maniere, un circuit gazeux montre par le 
25 trait mixte 5 peut etre etabli dans le contenant 3, en 
passant par I 1 ouverture 7, la chambre 11, le passage 6, la 
chaitibre 12 et 1 1 ouverture 8 , ou inversement . 

Un moyen de pressurisation alternee 14 est 
applique sur le bouchon 13, en relation avec 1 ' ouverture 
3 0 8, et permet d'etablir dans le circuit gazeux 5 
# precedemment defini, successivement une surpression puis 

une depression. 

Le moyen 14 de pressurisation alternee permet 
d'etablir, quel que soit le sens considere du courant 
35 gazeux, le circuit 5 montre en trait mixte a la figure 
unique, dans le contenant 3, pour partie en contact direct 
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avec le liquide 2, selon une boucle ou epingle, comprenant 
deux flux 5a et 5b, sensiblement paralleles, circulant 
dans les chambres 11 et 12 respectivement, separes par la 
perte de charge 6 situee au niveau du fond 3a du contenant 
5 3. Et le fonctionnement du moyen 14 permet d'alterner le 
courant gazeux parcourant le contenant 3 selon le circuit 
5 precedemment defini. 

Le circuit gazeux ainsi etabli entre ou sort du 
contenant 3 par les deux ouvertures 7 et 8 , chacune 
10 d» entree ou sortie, des deux flux 5a et 5b respectivement, 
menagees dans le contenant 3, et isolees l'une par rapport 
a 1' autre. Le moyen 14, en fonctionnement, applique de 
maniere alternee par 1 ' ouverture 8 une surpression puis 
une depression. 

15 Les conditions ou parametres operatoires suivants 

peuvent etre consideres : 

- la perte de charge represente au mo ins 10 mbar, 
et est de preference comprise entre 10 mbar et 500 mbar, 
et est par exemple comprise entre 50 mbar et 200 mbar 

2 0 - I'alternance du courant gazeux intervient selon 

une frequence au moins egale a 3 Hz , et est de preference 
comprise entre 4 Hz et 25 Hz, par exemple entre 5 Hz et 
10 Hz. 

25 Exemple 1: Influence de la frequence d'alternance 

du flux gazeux 

Des particules Estapor Ml 07 0/60 revetues de 
phosphatase alcaline et diluees dans un tampon estradiol 
(Tris NaCl Prionex 5g/l) sont remises en suspension apres 

3 0 une nuit de sedimentation a temperature ambiante 

(concentration des particules: 100/xg/ml) . Les frequences 
appliquees sont respectivement de 2,5 Hz et 11 Hz. Le 
pourcentage de remise en suspension a ete obtenu par pesee 
negative conformement au document FR-A-2 710 410 a l^ide 
35 d'une balance magnetique Mettler AE 240, modifiee aux fins 
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de 1 ■ experience. L • incertitude liee a la precision de la 
mesure est de + ou - 2%. 

Les resultats sont presentes dans le tableau 1 ci- 
dessous et dans le graphe annexe, selon Figure 2, dans 
lequel : 

- les ordonnees representent le pourcentage de 
remise en suspension 

les abscisses representent le temps de 
traitement, exprime en secondes 

- les carres noirs sont affectes aux resultats 
obtenus, avec une frequence de 2,5 Hz, et les carres 
blancs aux resultats obtenus avec une frequence de 11 Hz. 


Tableau 1 


Temps de remise en 
suspension en 
secondes . 

Pourcentage de 
remise en suspension 
a une frequence de 
2,5 Hz. 

Pourcentage de 
remise en suspension 
a une frequence de 
11 Hz. 

0 

34,8 

39 

2 

47,9 

83,3 

4 

65,3 

98,9 

6 

73 , 6 

100* 

8 

85,5 

100* 

10 

84,5 

100* 


signifie une incertitude de + ou - 2%. 


Comme cela ressort du tableau ci-dessus et du 
graphe annexe selon la Figure 2 pour une frequence de 
11 Hz, la frequence joue un role important dans le procede 
de l f invention. Une remise en suspension de 100% est 
obtenue apres un temps d 1 agitation d'au moins 6 secondes a 
une frequence de 11 Hz, alors qu'il est impossible 
d'obtenir une suspension homogene, meme apres 10 secondes 
d 1 agitation a une frequence de 2,5 Hz. 
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Example 2: Influence des billes sur la remise en 
suspension 

Des particules Seradyn C942339 revetues de 
phosphatase alcaline et diluees dans un tampon estradiol 
5 (Tris NaCl Prionex 5g/l) ont ete remises en suspension 
apres un mois de sedimentation a une temperature comprise 
entre 2 et 8°C (concentration des particules 100/i/ml) . La 
frequence appliquee est de 11 Hz. Le pourcentage de remise 
en suspension a Ste obtenu par pesee negative, 
10 conformement au brevet FR-A-2 710 410, a l'aide d'une 
balance magnetique Mettler AE 240 modifiee aux fins de 
1' experience. L ■ incertitude liee a la precision de la 
mesure est de + ou - 2%. 

Les resultats sont presentes dans le tableau 2 ci- 
15 dessous et dans le graphe annexe selon Figure 3, dans 
lequel : 

- les abscisses et ordonnees expriment les memes 
grandeurs et echelles que eel les representees en Fig 2 

- les carres noirs sont affectes aux resultats 
20 sans billes, et les carres blancs aux resultats avec 

billes de verre de 5 mm. 


Tableau 2 


Temps de remise en 
suspension en 
secondes . 

Pourcentage de 
remise en suspension 
sans bille. 

Pourcentage de 
remise en suspension 
avec des billes de 
verre de 5mm. 

0 

0 

0 

2 ^ 

81 

100* 

4 

93 

100* 

6 

100* 

100* 

8 

100* 

100* 

10 

100* 

100* 


* signifie une incertitude de + ou - 2%. 
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Comme cela ressort du tableau ci-dessus et du 
graphe annexe selon Fig 3, 1' addition de billes de verre 
joue un role primordial dans le procede de 1' invention. 
Une remise en suspension de 100% est obtenue apres un 
temps d f agitation d'au moins 2 secondes a une frequence de 
11 Hz en presence de billes de verre, alors qu'il n'est 
possible d'obtenir une suspension homogene qu 1 apres 6 
secondes d' agitation en absence de billes de verre. 
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RE VEND I CAT I ONS 

1/ Procede de mise en suspension de particules (l) 
d f un solide dans un volume (2) predetermine de liquide, 
contenu a 1 1 inter ieur d'un contenant (3), a partir d'un 
5 depdt (4) desdites particules sedimentees sur le fond (3a) 
dudit contenant, baigne dans ledit volume de liquide, 
caracterise en ce qu'on etablit un circuit gazeux (5) dans 
le contenant, pour partie au contact direct du liquide 
(2) , selon une boucle comprenant au moins deux flux 
10 (5a, 5b) sensiblement paralleles separes par une perte de 
charge (6) situee au niveau du fond (3a) du contenant (3) , 
et on alterne un courant gazeux parcourant ledit contenant 
selon ledit circuit (5) gazeux. 

2/ Procede selon la revendication 1, caracterise 
15 en ce que le circuit gazeux (5) entre ou sort du contenant 
par deux ouvertures (7,8) d' entree ou sortie des deux flux 
(5a, 5b) respect ivement, menagees dans ledit contenant (3), 
et isolees I'une par rapport a 1* autre, et on applique de 
maniere alternee par au moins unedite ouverture (7,8) une 
20 surpression puis une depression. 

3/ Procede selon la revendication 1, caracterise 
en ce que des billes (9) solides, inertes, sont dispersees 
librement au fond (3a) du contenant. 

4/ Procede selon la revendication 1, caracterise 
25 en ce que la perte de charge (6) represente au moins 
10 mbar, et est de preference comprise entre 10 mbar et 
500 mbar, et par exemple comprise entre 50 mbar et 
2 00 mbar. 

5/ Procede selon la revendication l, caracterise 
30 en ce que I'alternance du courant gazeux intervient selon 
une frequence au moins egale a 3 Hz, et de preference 
comprise entre 4 et 25 Hz, par exemple entre 5 et 10 Hz. 

6/ Dispositif comprenant un contenant (3) pour 
recevoir un volume predetermine de liquide et des 
3 5 particules (1) d'un solide, adapte a la mise en suspension 
desdites particules a partir d'un depot (4) de ces 
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dernieres sedimentees sur le fond (3a) dudit contenant, 
baigne dans ledit volume de liquide, caracterise en ce 
qu'il comprend au moins un conduit (10) dispose dans ledit 
contenant (3) , determinant dans ce dernier deux chambres 
5 (11,12) communiquant l'une avec 1' autre par un passage (6) 
menage au niveau du fond (3a) dudit contenant (3) , et avec 
l'exterieur respect ivement par deux ouvertures (7,8) au 
moins, et un moyen de pressurisation alternee, 
communiquant avec au moins unedite ouverture (7,8), agence 

10 pour etablir dans le circuit gazeux (5) comprenant les 
deux chambres (11,12) communiquant l'une avec 1' autre, 
successivement une surpression, puis une depression, 

7/ Dispositif selon la revendication 1, 
caracterise en ce que le conduit (10) a la forme d'un tube 

15 penetrant dans le contenant (3) jusqu'a un niveau 
infer ieur, menageant au moins un interstice (6) avec le 
fond (3a) dudit contenant. 

8/ Dispositif selon la revendication 8, 
caracterise en ce que le contenant (3) comporte un col 

20 (3b) dans lequel est disposee l'extremite superieure du 
conduit (10) , avec un interstice fonctionnel determinant 
une ouverture (7) vers l'une (11) des deux chambres. 

9/ Dispositif selon la revendication 8, 
caracterise en ce que l'extremite superieure du conduit 

25 est obturee par un bouchon (13) dans lequel est menage un 
passage (13a) determinant une ouverture (8) vers 1 'autre 
(12) des deux chambres. 
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